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Beschreibung

Die vorliegende Erfindung betrifft einen Saulenchro-
matographen gemaB dem Oberbegriff des unabhingi-
gen Patentanspruchs 1. Sie umfaBt ferner ein Verfahren
zu dessen Betrieb.

Die zur Zeit bekannten, zur analytischen und prépa-
rativen Kapillarchromatographie verwendbaren Sau-
lenchromatographen sind, wie der Fachmann weil, mit
zahlrcichen, teils schwerwiegenden Nachteilen behaftet,
deren wichtigste sich wie folgt kurz zusammenfassen
lassen.

Vom Gesichtspunkte der Wirtschaftlichkeit 1aBt sich
sagen, daB der Lasemittelverbrauch relativ hoch und die
Oberwachung des Trennverfahrens durch Fachpersonal
ziemlich aufwendig ist. AuBerdem kdnnen die Trennme-
thoden nicht dirckt vom DCDC iibernommen oder der
HPLC und MPLC angeglichen werden. Die verwendten
Apparaturen sind kostspielig und das Verfahren in den
meisten Fillen nicht wirksam reproduzierbar. Auch
liegt die Wiederfindungsrate meist betrdchtlich unter
100% aller Komponenten.

Auch die Selektivitit der bekannten Saulenchromato-
graphen laBt zu wiinschen @brig: So ist es nicht moglich,
spezifische Saulenfiillungen fiir jede Art von Proben,
von unpolaren RP-Phasen iiber Silikagel zu polaren
Normal-Phasen, Ionenaustauscher auf Silikagel-Basis,
Wide-Pore- und Chiral-Phasen zu realisieren.

Ferner ist in bezug auf die Sicherheit zu beanstanden,
daB die bekannten Saulen zum Trockenlaufen oder
Uberlaufen neigen, da nicht in geschlossenem Systcm
mit gesittigter Kammer gearbeitet werden kann. Auch
konnen die bekannten Chromatographiesdulen nicht
iiber Nacht laufen gelassen werden, da die Kapillarwir-
kung nicht in gesdttigter Kammer beibehalten wird.
Ferner ist die Explosions- und Brandgefahr durch leicht-
fliichtige Losungsmittel nicht zu unterschatzten, wobei
in vielen Fallen auch schadliche Emissionen an die Um-
welt abgegeben werden.

Der Mangel an Vielseitigkeit bildet einen weiteren
Nachteil, der in der Praxis immer wieder beanstandet
wird.

Es ist die Aufgabe der vorliegenden Erfindung, diese
Nachteile zu beheben und demgemdB einen S3ulen-
chromatographen vorzuschlagen, welcher gegeniiber
den konventionellen Systemen eine groBe Flexibilitdt in
der praktischen Anwendung aufweist und beziiglich der
verschicdenen, oben erwihnten Gesichtspunkte einen
erheblichen Fortschritt hinsichtlich Zeit- und Kostener-
sparnis mit sich bringt.

Der erfindungsgemaBe Siulenchromatograph ist im
kennzeichnenden Teil des unabhdngigen Patentan-
spruchs 1 definiert; die Definition des zu dessen Betrieb
dienenden Verfahrens ergibt sich aus Anspruch 9.

Nachstehend wird anhand der Zeichnung ein Ausfih-
rungsbeispiel dieses Chromatographen beschrieben.

Fig. 1 ist eine Perspektivansicht einer Ausfiihrungs-
form des Sdulenchromatographen,

Fig. 2ist ein Vertikalschnitt desselben,

Fig. 3 ist eine Darstellung des gesamten Gerétes ein-
schlieBlich des den eigentlichen Siulenchromatogra-
phen umgebenden Glasgehauses und

Fig. 4 zeigt perspektivisch ein einzelnes Hohlseg-
ment.

Die Fig. 1 und 2 zeigen ein kreiszylindrisches Gehidu-
se 1 aus rostfreiem Stahl, das an seinem oberen Ende
offen ist und in dem die Offnung 2 umgebenden Ab-
schnitt eine AuBengewinde 3 aufweist; eine mit Innen-
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ewinde 5 und einer zentralen Offnung 6 versehene
Oberwurfmutter 4 138t sich auf das AuBengewinde 3
aufschrauben.

Das Gehiiuse 1 besitzt an seinem unteren Ende einen
einwirts gerichteten Ringflansch 7, auf dem sich der
radial nach auBen gerichtete Stiitzflansch 8 eines insge-
samt mit 9 bezeichneten Basissegments abstiitzt. Letzte-
res ist ein zylindrischer, aus Borsilikat- oder Quarzglas
erstellter Behalter, der sich iiber FiiBe 10 auf eine Unter-
lage abstiitzt und der im Innern, direkt im AnschluB an
die oberen FuBkanten, eine scheibenférmige Glasfritte
11 trigt. Diese Glasfritte 11 soll fir die verwendete
stationire Phase (z B. pulverformiges Kieselgel) un-
durchlissig sein. Dagegen soll sic die mobile Phase (Lo5-
sungsmittel) von auBen ins Innere des Basissegmentes 9
eindringen lassen. Die Glasfritte 11 ist im Basissegment
durch VerschweiBen, Verklemmen oder auf sonmstige
Weise fest verankert.

Oberhalb des Basissegmentes 9 sind mehrere Hohl-
segmente 12 Gbereinander so angeordnet, daB deren
koaxial (bereinander liegende Bohrungen eincn zur
Aufnahme der stationiiren Phase dienenden Hohlraum
13 bilden. Jedes Hohlsegment 12 besitzt einen zylindri-
schen Grundkarper, dessen beide Stirnseiten mit radial
nach auBen ragenden Ringflanschen F versehen sind
(Fig. 4). Die ebenfalls aus Borsilikat- oder Quarzglas be-
stehenden Hohlsegmente 12 sind an ihren auBenliegen-
den Stirnflichen plangeschliffen, so daB die beim Auf-
einandersetzen entstehenden Fugen flissigkeitsdicht
verschlossen sind.

Die Gesamthdhe des Gehduses 1 und der aus den
einzelnen Hohlsegmenten 12 gebildeten Saule sind so
aufeinander abgestimmt, daB das oberste Hohlsegment
um ein geringes MaB “2” iiber die Gehiauseoberkante
hinausragt. Wenn nun nach der Zwischenlage einer
Dichtung 14 die Uberwurfmutter 4 auf das Gehause 1
aufgeschraubt wird, preBt dieselbe die Hohlsegment-
siule zusammen und gewahrleistet dadurch die ge-
wiinschte Fliissigkeitsdichtheit.

Wie Fig. 4 zeigt, wird das die Hohlsegmentséule ent-
haltende Gehause 1 vorzugsweise innerhalb eines Glas-
gehiuses 15 angeordnet, das mit einem eingeschiiffenen,
Gasdichtheit gewihrleistenden Deckel 16 verschlieBbar
ist und dessen Unterteil als Losungsmittelreservoir 17
dient.

Diese unkompliziert aufgebaute Apparatur wird bei
Durchfithrung einer Kapillarchromatographie wie folgt
eingesetzt: :

Die zu untersuchende Substanz, welche quantitativ
analytisch und/oder priparativ auf ihre Bestandteile un-
tersucht werden soll, wird zunéchst mit einem bekann-
ten Fallstoff vermischt und erforderlichenfalls getrock-
net. Das trockene Substanz-Fillstoffgemisch wird nun
in das Basissegment 9 eingefiilit. Nun wird das Basisseg-
ment 9 mit seinem Abstiitzflansch 8 ins Gehduse 1 ein-
gehangt, worauf die Hohlsegmente 12 {iber dem Basis-
segment 9 aufgebaut werden und der dadurch gebildete
Hohlraum 13 mit der stationdren Phase (z B. Kieselgel)
gefiillt wird. Nach dem Aufsetzen des Dichtungsringes
14 auf das oberste Hohlsegment 12 wird die Uberwurf-
mutter 4 aufgeschraubt. Die chromatographische Siule
ist damit betriebsbereit.

Die Zugabe der mobilen Phase (Losungsmittel) kann
beispielsweise dadurch erfolgen, daB das Geh&use 1 mit
dem unten herausragenden Basissegment 9 in eine mit
Lasungsmitte] gefiilite Wanne gestellt wird. Bei der in
Fig. 3 dargestellten bevorzugten Ausf dhrungsform wird
das gesamte Gehiuse 1 in dem Glasgehduse 15 unterge-
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bracht, so daB das in dessen unterem Teil befindliche
Lésungsmittel durch die zwischen den FiiBen 10 befind-
lichen Zwischenriume Z zur Fritte 11 gelangen kann
und, diese durch Kapillarwirkung durchdringend, ins In-
nere des Basissegmentes vordringt.

Das in der stationdren Phase nach oben wandernde
Losungsmittel nimmt nun die in der zu untersuchenden
Substanz enthaltenen Bestandteile mit, die sich nun, wie
dem Fachmann bekannt ist, aufgrund ihrer unterschied-
lichen Wandergeschwindigkeiten auf verschiedenen
Siulenhohen, das heiBt innerhalb verschiedener Hohl-
segmente 12, absetzen.

Nachdem die Trennung der Substanz in ihre Bestand-
teile abgeschlossen ist, wird die Hohlsegmentsiule in die
Einzelsegmente 12 zerlegt, die sich dank ihrer Konfigu-
ration bequem und sauber von den Nachbarsegmenten
abstreifen lassen.

Das beschriebene Verfahren bietet unter anderem -

den Vorteil, daB nach erfolgter chromatographischer
Trennung die einzelnen Bestandteile separat verfiigbar
sind. Die in benachbarten Hohlsegmenten 12 eng bei-
einanderliegenden Substanzbestandteile konnen mit
den betreffenden Anteilen der stationidren Phase ge-
sammelt und mit ncucn Losungsmittelgemischen auf ci-
ne neue Trennung vorbereitet werden.

Die im Basissegment 9 enthaltene Substanz kann
auch nach erfolgter Trennung noch in bezug auf nicht
kapillaraktive Bestandteile untersucht werden.

Wie die Versuchspraxis bereits zeigte, konnen mit der
beschriebenen chromatographischen Methode séamtli-
che eingangs von den konventionellen Verfahren aufge-
zihlten Nachteile behoben werden. Die damit erzielten
Vorteile lassen sich folgendermaBen kurz zusammenfas-

sen:
Wirtschaftlichkeit

— Weniger als 95% des bisherigen Losemittelver-
brauches.

— Keine Uberwachung.

— Trennmethoden kénnen direkt vom DC iiber-
nommen oder der HPLC und MPLC angeglichen
werden.

— Im Gegensatz zu oft kostspieligen Apparaturen
einfache Ausstattung, problemiose Anwendung
und trotzdem wirksam reproduzierbar.

— Wiederfindungsrate von nahezu 100% von allen
Komponenten.

~ Multiple Wiederverwendbarkeit der Segmente.

Selektivitit

— Spezifische Sdulenfillungen fiir jede Art von
Farben, von unpolaren RP-Phasen {iber Silikagel
zu polaren Normal-Phasen, lonenaustauscher auf
Silikagel-Basis, Wide-For- und Chiral-Phasen.

Sicherheit

— Kein Trocken- oder Uberlaufen der S4ule, da in
geschlossenem System mit geséattigter Kammer ge-
arbeitet werden kann.

— Kann iiber Nacht laufengelassen werden, da die
Kapillarwirkung am Ende der Siule (wie bei der
DC}in geséttigter Kammer aufgehoben wird.

— Keine Explosions- und Brandgefahr durch
leichtflichtige Lésemittel, das heiSt auch keine
Emission in die Umwelt.
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— Kein Arbeiten unter Druck.
Vielseitig

— Fiir Probemengen von ein paar Milligramm bis
zu ca. 2,5 Gramm (unterschiedlich je nach Trenn-
problem) steht die geeignete Siule zur Verfiigung.
GroBere Sidulen fiir mehr Kapazitdt und gréBere
Probemengen sind auf Wunsch lieferbar.

Starke Kapazitit

— Trennung priparative Probenmengen durch
J. T. Baker BAKERBOND 40 pm standartisiertes,
neutral gewaschenes Silikagel und BAKERBOND
spezifische, genau definierte gebundene Phasen.

Hohe Auflésung

— Die gleichformig kompakte Konzentration der
BAKERBOND gebundenen Phasen und die reinen
Kornfraktionen garantieren eine optimale Aufls-
sung auch von komplexen Stoffgemischen.

Reproduzierbar

— Immer gleiche Bedingungen durch die gesattigte
Kammer.

— Strenge Produktions- und Qualititskontrollen
garantieren die gleichbleibende, hochwertige Be-
schaffenheit der BAKERBOND Adsorbentien.

Ein weiterer Vorteil der beschriebenen Vorrichtung
ist darin zu sehen, daB ohne Anwendung von Druck
auch die stationdre Phase mit Korngré8en unter 40
verwendet werden konnen. Im Versuch hat sich gezeigt,
daB extreme KorngréBen von beispielsweise 5 u pro-
blemlos eingesetzt werden konnen. Die Verwendung
druckverstarkter GefaBe entfillt.

GemiB einem bevorzugten Verfahren wird die zu
trennende Substanz zunichst in einem geeigneten L&-
sungsmittel aufgeldst und anschlieBend mit der gewihl-
ten stationiaren Phase gemischt. Dieses Gemisch wird
nun getrocknet und dann trocken in das Basissegment 9
eingefillt.

Der praktische Einsatz des beschriebenen Gerites sei
nachstehend anhand zweier Anwendungsbeispiele er-
ldutert, welche auf der Verwendung einer Hohlseg-
mentséule mit 16 Hohlsegmenten beruhen.

Beispiel 1

Testfarbstoffgemisch Mercknummer Art 9354

1 ml Merckfarbstoff wird mit

10 ml Methylenchlorid (Dichlormethan) versetzt und
mit

10 g Silikagel Baker (40 um) Nr.7024 vermischt, gut
durchgeschiittelt und am Rollverdampfer zur Trockne
eingedampft. Der trockene Kolbeninhalt wird nach
Vorschrift in das Bodensegment 9 eingefiillt, dasselbe in
das Gehiuse 1 eingelegt und mit den leeren Hohlseg-
menten 12, zur gewiinschten Chromatographieréhre,
durch Verpressen aufgebaut. Die Chromatographier-
sdule wird mit der gleichen Qualitdt Sorbens, wie oben
angegeben, aufgefiillt und durch Klopfen verfestigt. Die
Siule ist fir die Auftrennung bereit. Die Entwicklung
erfolgt in der Glaskammer mittels Methylenchlorid.
Wenn alle Hohlsegmente 12 vollgesogen sind, wird die
Apparatur aus der Verspannung geldst und die Hoh!-
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segmente 12 einzeln hochgeschoben und plan abge-
streift. Jedes Hohlsegment 12 wird in einem separaten
Becherglas deponiert, in Methylenchlorid durch
Schwenken extrahiert und die {iberstehenden Losungen
werden der DC-Probe unterworfen. Gleich Qualitéten
werden zusammengebracht und genutscht, nachgewa-
schen, konzentriert oder zur Trockne eingedampft.

Das Probeaufnahmesegment erlaubt die verzeh-
rungsfreie Nachpriifung allfallig stationdr gebliebener
Probesubstanzen.

Eie Einsparung der Losemittelmengen ist sehr erheb-
licl

Beispiel 2

Auftrennung einer Serumidsung, welche Cholesteri-
nester, Triglyceride und Cholesterin enthalt.

Extraktionsmittel, Methylenchlorid und Toluol im
Verhiltnis 5 : 2 dh. 75 ml Methylenchlorid mit 30 ml To-
lool.

Herstellung der Saule nach vorgangig aufgezeichne-
ter Vorschrift (Probebeispiel Nr. 1).

Auftrennung in der Sule mit obigem Methylenchlo-
rid-Toluol-Verhiltnis. Aufarbeiten nach Vorschrift
(Probebeispiel Nr.1). DC-Kontrolle mittels Methylen-
chlorid-Toluol im vorgegebenen Verhaltnis. Entwick-
lung der DC-Platten zur Sichtbarmachung: Molybdato-
phosphorsiure in Ethanol als Sprithreagens.

Der besondere Vorteil dieses Chromatographie-Sy-
stems liegt darin, daB mittels einer Glaskammer die gan-
ze Segmentchromatographie (Trocken-Segment-Chro-
matographie) in inerter Gasatmosphare durchgefiihrt
werden kann. Als weiterer Nutzen erweist sich, daB
auch leichtsiedende Losungsmittelgemische in diesem
Verfahren nicht verdampfen respektive sich in der Pro-
zentualitit kaum verandern und/oder die Umwelt bela-
sten.

Uber diese Kapillarchromatographie werden in allen
Versuchen ganz erhebliche Losemittelmengen einge-
spart. Eine Konditionierung der Siule entfillt ginziich.
Durch die Verpressung der Segmente beim Zuschrau-
ben des Stahlgehauses wird ein seitliches Auslaufen ver-
hindert respektive abgeschottet. Die Saule selbst ist
oben gedfinet (Offnung 6), um den Luft- oder Gasaus-
tritt infolge des kapillaren Flissigkeitsaufzugs zu gestat-
ten, wobei auch in einer geschlossenen Kammer, wie im
vorgingigen Beispiel beschrieben, das Volumen sich
nicht veréndert.

Das anhand der Zeichnung beschriebene Ausfiib-
rungsbeispiel kann vom Fachmann im Rahmen des Er-
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findungsgedankens weitgehend abgewandeit werden. .

So wiire es fiir die Durchfihrung chromatographischer
Trennverfahren mit kiirzeren Saulen beispielsweise
moglich, das Gehfiuse 1 mit nur wenigen Hohlsegmen-
ten 12 auszustatten, wahrend der verbleibende Gehdu-
seraum bis zur Uberwurfmutter 4 mit Fiillsticken aus-
gefiillt wiirde. Auf diese Weise kann das gleiche Gehdu-
se 1 fiir unterschiedlich hohe Siulen verwendet werden.

Je nach Bedarf kénnen mehrere der in der Zeichnung
gezeigten Sdulen — gleicher oder unterschiedlicher
GroB8e — durch geeignete Kupplungselemente mitein-
ander verbunden werden. Dadurch ergeben sich vielfal-
tige Kombinationsméglichkeiten, so daB beispielsweise
zwei Saulen 4 4 bzw. 8 Segmenten zu einer 12-Segment-
sdule verbunden werden konnen.

Das Kupplungselemnt ist vorzugsweise eine mit In-
nengewinde versehene Schraubmuffe, die sich auf die
mit AuBengewinde versehenen Endabschnitte der Sau-

3836343A1_|_>

55

65

36 343

len aufschrauben laBt.

Das in Fig. 4 gezeigte Segment kann auch aus Voll-
glas bestehen, wobei die zwischen den beiden Ringflan-
schen (F) bestehende Nut durch eine Vollwand ausge-
fillt ist.

Patentanspriiche

1. Siulenchromatograph zur analytischen und/oder
préiparativen Kapillarchromatographie, mit einer
zur Aufnahme der stationiren Phase bestimmten
Saule aus vorzugsweise mindestens teilweise licht-
durchlissigem Material, dadurch gekennzeichnet,
daB die Saule mchrere Hohlsegmente (12) umfaBt,
welche mit ihren ringformigen Stirnflichen dich-
tend iibereinanderliegen und einen die stationire
Phase aufnehmenden Hohlraum (13) umgrenzen,
und daB sich das unterste Hohlsegment auf ein Ba-
sissegment (9) abstiitzt, das fiir die zu untersuchen-
de Substanz einen Aufnahmeraum aufweist, wel-
cher nach auBen an mindestens eincr Stelle durch
ein Wandteil (11) verschlossen ist, das zwar fiir die
mobile Phase durchlassig, fiir die stationére Phase
aber undurchlissig ist, wobei die durch simtliche
Hohlsegmente (12) gebildete Saule zwecks Abdich-
tung der zwischen zwei aneinandergrenzenden
Hohlsegmenten befindlichen Fugen durch eine An-
preBvorrichtung (1/4) zusammengehalten ist.

2 Saulenchromatograph nach Anspruch 1, dadurch
gekennzeichnet, daB jedes der Hohlsegmente (12)
einen kreiszylindrischen Grundkdrper aufweist,
dessen beide Stirnfliichen mit radial nach auBen
ragenden Ringflanschen (F)versehen sind.

3. Saulenchromatograph nach Anspruch 2, dadurch
gekennzeichnet, daB die Hohlsegmente (12) aus
Borsilikatglas oder Quarzglas erstellt und deren
aufeinanderliegende Stimflachen im Hinblick auf
die erforderliche Dichthéit plangeschliffen bzw. mit
einem O-Ring aus Teflon versehen sind.

4. Saulenchromatograph nach einem der Ansprii-
che 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB das Basis-
segment (9) ebenfalls einen zylindrischen Aufnah-
meraum fiir den untersten Teil der saulenférmigen
stationdren Phase aufweist, der nach unten durch
cine scheibenférmige Fritte (11), vorzugsweie Glas-
fritte, abgeschlossen ist, wobei der Zugang der au-
Berhalb des Basissegments (9) zuzugebenden mobi-
len Phase zum Innern des Basissegments () durch
die Zwischenraume (Z) mindestens zweier vonein-
ander beabstandeter StiitzfGBe (10) und die ge-
nannte Fritte (11) erfolgt.

5. Siulenchromatograph nach einem der Ansprii-
che 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB die An-
preBvorrichtung ein samtliche Hohlsegmente (12)
umgrenzendes Gehiuse (1) aus 16sungsmittelresi-
stentemn Material ist, das an seinem oberen, offenen
Ende eine Uberwurfmutter (4) und an seinem unte-
ren Ende einen radial einwirts gerichteten Ring-
flansch (7) zur Aufnahme eines am oberen Rand des
Basissegmentes (9) angeordneten Hangeflansch (8)
aufweist.

6. Saulenchromatograph nach Anspruch 5, dadurch
gekennzeichnet, daB das Gehause (1) ein kreiszylin-
drisches Stahlgehause ist, das auf einem GroBteil
seiner Gesamthohe mit zwei diametral einander
gegeniberliegenden Schlitzen (18) zum Heraushe-
ben der Hohlsegmente (12) bzw. zur Funktionskon-
trolle verschen ist.
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7. Sdulenchromatograph nach Anspruch 5, dadurch
gekennzeichnet, daB die Saule auBcr den zur Auf-
nahme der stationdren Phase bestimmten Hohlseg-
menten (12) eine Anzahl von Fiillstiicken enthilt, so
daB das gleiche Gehiuse fiir eine beliebig hohe
Hohlsegmentsiule verwendbar ist, indem der zwi-
schen dem obersten Hohlsegment und der Uber-
wurfmutter (4) verbleibende Raum durch Fiillstik-
ke iiberbriickt wird.
8. Sdulenchromatograph nach einem der Anspri-
che 5 oder 6, dadurch gekennzeichnet, daB das die
Hohlsegmentsiule enthaltende Gehause (1) inner-
halb eines zweiten, gasdicht verschlieBbaren Ge-
hiauses (15) angeordnet ist, dessen unterer Ab-
schnit1 (17) als Reservoir fiir die mobile Phase dient,
derart, daB der Chromatograph auch in einem iner-
ten Gasmedium arbeiten kann und/oder die uner-
wiinschte Verfliichtigung leichtfliichtiger mobiler
Phasen verhindert wird.
9. Verfahren zum Betrieb des Saulenchromatogra-
phen nach einem oder mehreren der Anspriiche 1
bis 7, dadurch gekennzeichnet, dal
a) die zu trennende Substanz mit einem Fill-
stoff gemischt und erforderlichenfalls getrock-
net wird,
b) das trockene Substanz-Fillstoffgemisch in
das Basissegment eingefiillt wird,
c) die Hohlsegmentsdule Giber dem Basisseg-
ment aufgebaut und mit der stationéren Phase
gefiillt wird,
d) die Hohlsegmentséule mittels der AnpreB-
vorrichtung einschlieBlich dem Basissegment
dichtend zusammengepreBt wird,
e) die Hohlsegmentsiule mit ihrem unteren
Abschnitt, dem aus derselben herausragenden
Basissegment, in die mobile Phase eingetaucht
wird, so daB8 die Bestandteile der zu trennen-
den Substanz durch die mobile Phase vom Ba-
sissegment aus aufsteigend durch Kapillarwir-
kung auf die einzeinen Segmente der Hohlseg-
mentsiule verteilt werden, worauf
f) die Hohlsegmentsiule zerlegt und die einzel-
nen Hohlsegmente einschlieBlich Basisseg-
ment mit ihrem Anteil der den jeweiligen Sub-
stanzbestandteil enthaltenden stationédren
Phase der Auswertung zugefithrt werden.
10. Verfahren nach Anspruch 9, wobei vor Durch-
fithrung der Siulen-Chromatographie ein Vorver-
such, z. B. im Diinnschichtverfahren, vorgenommen
wurde, dadurch gekennzeichnet, daB die im Vor-
versuch verwendete Lésung auch zur Durchfiih-
rung der Segmentsiulen-Kapillarchromatographie
verwendet wird.
11, Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekenn-
zeichnet, daB nach erfolgter chromatographischer
Trennung eventuell eng in benachbarten Hohlseg-
menten beieinanderliegende Substanzbestandteile
mit den betreffenden Anteilen der stationdren Pha-
se gesammelt und mit neuen Ldsungsmittelgemi-
schen auf eine neue Trennung vorbereitet werden.
12. Verfahren nach Anspruch9, dadurch gekenn-
zeichnet, daB nach erfolgter chromatographischer
Trennung die im Basissegment enthaltene Substanz
in bezug auf nicht kapillaraktive Bestandteile un-
tersucht wird.
13. Verfahren nach einem der Anspriiche 9 bis 12,
dadurch gekennzeichnet, daB die zu trennende
Substanz zunéchst in einem geeigneten LOsungs-
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mittel aufgelést, anschlieBend mit der gewihlten
stationdren Phase gemischt und schlieBlich ge-
trocknet und in das Basissegment eingefiillt wird.
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